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PRIPRAVA EXTRAKTU FOSFORU ROZPUSTNEHO

V ROZTOKU NEUTRALNIHO CITRONANU AMONNEHO

Rozsah a ucel

Postup je urcen pfipravu extraktu fosforu rozpustného v neutrdlnim citronanu amonném
ve vSech hnojivech se stanovenou rozpustnosti v neutralnim citronanu amonném.
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Princip

Fosfor se extrahuje za definovanych podminek pfi teploté 65 °C roztokem neutralniho citronanu
amonného o hodnoté pH = 7.
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Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
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Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

Kyselina citronova, krystalickd, CsHsO7.H>O.

Hydroxid amonny, NH4OH; komer¢ni vodny roztok amoniaku asi (28 — 29) % NHs.
Citronan amonny, neutralni roztok, pH = 7,0.

Piiprava: v kddince s 1,5 I vody (1) se rozpusti 370 g krystalické kyseliny citronové (2)
a piiblizné zneutralizuje pfidanim 410 ml roztoku hydroxidu amonného (3). Je-li
koncentrace komeréniho vodného roztoku amoniaku (3) nizsi nez 28 % NHj3, pfidé se
piislusné vétsi mnoZstvi roztoku hydroxidu amonného a kyselina citronova se rozpusti
v pfislusné mensim mnozstvi vody.

Roztok se ochladi a ptesné zneutralizuje tak, Ze se do roztoku ponofi elektroda pH-metru
a za michéni na elektromagnetické michacce se nepfetrzité po kapkach pfidava amoniak
s obsahem (28 — 29) % NH3, az se dosahne hodnoty pH piesné 7,0 pii teplote¢ 20 °C.
V tomto okamziku se roztok pfevede do 2000ml odmérné baiiky, doplni se po znacku
a znovu se zkontroluje pH.

Roztok se uchovava v pevné uzaviené plastové lahvi s minimalnim objemem vzduchu
nad roztokem. Za téchto podminek je roztok staly nejméné 6 mésict. Pred kazdym
pouzitim se kontroluje hodnota pH.
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Pristroje a pomiicky

Analytické vahy s ptfesnosti 0,0001 g.

pH-metr s elektromagnetickou michackou.

Vodni lazen s termostatem, nastavitelna na 65 °C, opatiena vhodnym tfepacim zatizenim.

Elektricka topna deska s regulaci teploty.
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Filtr stfedni hustoty, napi. KA5/M (Filpap) nebo 42 (Whatman) s vysokou rychlosti
filtrace.

6  Elektromagnetickd michacka.

5 Postup
5.1 Priprava extraktu vzorku
Navazka vzorku je ddna podle typu (druhu) hnojiva. Navazi se:

- 1 g zkuSebniho vzorku superfosfatu, obohaceného superfosfatu, hnojiv. NPK
neobsahujicich Thomasovu moucku, kalcinovany fostat, fosforecnan vapenato-hlinity,
¢astecné rozlozeny fosfat ani ptirodni mekky fosforit.

- 3 g vzorku zkuSebniho trojitého superfosfatu, Amofos, NPK obsahujici ptirodni mekky
fosforit nebo cCasteCné rozlozeny fosfat, nesmi obsahovat Thomasovu moucku,
kalcinovany fosfat a fosfore¢nan vapenatohlinity.

Do 250ml Erlenmeyerovy banky, ve které je jiz 100 ml roztoku citronanu amonného (4),
predem zaht4tého na 65 °C, se prenese (1 +0,001) g nebo (3 +0,001) g analyzovaného hnojiva.

Erlenmeyerova baiika se uzavie zatkou a protiepe se, aby se hnojivo dobie pievedlo
do suspenze bez tvorby hrudek. Zatka se na chvili otevfe, aby se vyrovnal tlak a batika se znovu
uzavie. Pak se postavi do vodni laznég, kterd se reguluje tak, aby se teplota obsahu banky
udrzovala piesné na 65 °C. Baiika se pfipevni k tiepacéce. Béhem tfepani musi hladina suspenze
v barice leZet stale niZze nez hladina vodni 14zné. Ttepani se reguluje tak, aby obsah barky byl
stale ve stavu suspenze.

Pfesné po hodiné tfepani se Erlenmeyerova baitka vyjme z vodni lazn€. Pod tekouci vodou
se rychle ochladi na laboratorni teplotu a poté se kvantitativné pfevede pomoci stficky do 500ml
odmérné banky. Doplni se po znacku vodou (1), promiché a zfiltruje pies skladany filtr stiedni
hustoty, pfi¢emz se prvnich 50 ml filtratu nepouzije. Zachyti se ptiblizn€¢ 100 ml ¢irého filtratu.

V kazdé sérii vzorki se ptipravi extrakt slepého pokusu stejnym postupem bez navéazky vzorku.
Do série se vZdy zatadi vhodny vzorek IRM.
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Poznamky

1 Pokud vodni lazen neni opatrena trepackou, je mozné v prithehu hodinové extrakce obsah
barnky nekolikrat rucné promichat.

2 Za predpokladu, Ze je zarucena homogenita vzorku, je mozné pouZzit nizsi navazku vzorku
a odpovidajici mnozstvi extrakcniho cinidla. Timto zpiisobem se vyznamné snizi mnozstvi
pouzitych chemikalii a vzorku.

3 Obsah fosforu se stanovi gravimetricky nebo Ize pouzit pristroj ICP-OES za podminky
vhodného naredeni vzorku a upraveni matrice podle pouzité kalibracni kirivky.

6 Literatura
1 Ptiloha ¢. 2 k vyhlasce 309/2021 Sb., ve znéni pozdé&jsich predpisi, postup €. 3.1.4.

2 CSN EN 15957: Hnojiva - Extrakce fosforu rozpustného v neutralnim citranu amonném.
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